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摘　要 : 由溶胶 凝胶/ 燃烧合成结合法合成了 Nd∶YA G(掺钕钇铝石榴石 ,neodymium2doped ytt rium aluminium garnet) 粉体 ,用真空烧结法
制备了 Nd∶YA G透明陶瓷。研究了显微结构随烧结温度和保温时间的变化 ,并对透明陶瓷的晶界结构和成分分布进行了表征。随着烧结温
度的提高和保温时间的延长 ,Nd∶YA G陶瓷的密度增大 ,晶形发育完整 ,透过率提高。晶粒内部和晶界的化学组成基本相同。所制备的 Nd ∶
YA G透明陶瓷在激光工作波长 1 064 nm 的透过率达到 75 %。
关键词 : 掺钕钇铝石榴石 ; 透明陶瓷 ; 溶胶 凝胶/ 燃烧合成结合法 ; 显微结构
中图分类号 : TQ174. 75 　　文献标识码 : A 　　文章编号 : 0454 5648 (2005) 06 0678 05
PREPARATION AND MICROSTRUCTURE OF Nd∶YAG TRANSPARENT CERAMICS
Z HA N G J unj i1 , HUA N G L i ping2 , X U J un1
(1. Shanghai Institute of Optics and Fine Mechanics , Chinese Academy of Science , Shanghai 　201800 ; 2. Shanghai
Institute of Ceramics , Chinese Academy of Science , Shanghai 　200050 , China)
Abstract : Nd∶YA G(ytt rium aluminium garnet) t ransparent ceramics were prepared by vacuum2sintering with Nd ∶YA G pow2
ders synthesized by a sol gel combustion process. The influence of sintering temperature and holding time on the evolution of
the microst ructure was studied. The density of the ceramics increases , and the t ransmittance improves gradually with the in2
crease of the sintering temperatures and the prolonging of the holding time. The dist ribution of the chemical composition in the
inner grain and at the grain boundary are basically uniform. For the ceramics fabricated at 1 850 ℃for 30 h , the t ransmittance
at a wavelength of 1 064 nm reaches to 75 %.
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　　Nd∶YA G(掺钕钇铝石榴石 ,neodymium2doped
yt t rium aluminum garnet ) 单晶具有优异的光学性
能以及良好的力学和热学性能 ,是目前应用范围最
广的固体激光材料[1～3 ] 。但 Nd ∶YA G 晶体的掺杂
浓度低 ,生长周期长 ,成本高 ,难以生长大尺寸晶体 ,
因而限制了 YA G晶体的应用范围和性能发挥。近
年来 ,随着粉体制备技术和真空烧结技术的发展 ,国
内外学者对透明 YA G陶瓷激光材料开展了一系列实
验研究 ,并取得了令人关注的成果[4～9 ] 。研究结果表
明 :高质量Nb∶YA G透明陶瓷同样具有 Nd ∶YA G
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单晶的基本性能 ,可作为固体激光材料以取代 YA G
单晶 ,具有重要的潜在应用前景。
陶瓷与单晶材料最大的区别在于两者显微结构
不同。YA G 属等轴晶系 ,不存在双折射效应 ,陶瓷
结构中的残余微气孔和晶界结构是影响其光学性能
的主要因素。因此 ,采用适宜于烧结的粉体和合理
的烧结工艺实现显微结构的控制是制备透明陶瓷的
前提和关键。目前 ,透明 Nd∶YA G陶瓷一般采用氧
化物粉末在真空烧结的条件下通过固相反应制备。
在固相反应条件下 , YA G (密度 4. 55 g/ cm3 ) 是
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由更大密度的中间相 YA P (4 YAlO3 ,密度 5. 35 g/
cm
3 )转变而来的 ,因此 ,采用真空 固相反应法很难
制备出高致密的 YA G陶瓷[10 ] 。据此 ,采用溶胶 凝
胶/ 燃烧合成法合成了单相 Nd ∶YA G 粉体 ,由真空
烧结制备了 Nd∶YA G透明陶瓷 ,实验中重点对陶瓷
的显微结构进行分析和表征。
1 　实 　　验
1 . 1 　样品制备
采用溶胶 凝胶/ 燃烧合成结合法合成 Nd∶YA G
粉体。实验所用原料为分析纯的硝酸铝[Al (NO3 ) 3 ·
9H2 O ]、硝 酸 钇 [ Y ( NO3 ) 3 ·6H2 O ]、柠 檬 酸
(C6 H8 O7 H2 O)和纯度为 99. 99 %的氧化钕 (Nd2 O3 ) 。
原料的用量按化学式 Y2. 967 Nd0. 033 Al5 O12 进行配比 ,
硝酸盐和柠檬酸的摩尔比为 1 ∶1。先将 Nd2 O3 溶
于过量的硝酸中 ,然后 ,与硝酸盐和柠檬酸一同溶于
适量的去离子水中 ,搅拌形成均匀的溶液。将盛有
溶液的烧杯置于磁力搅拌器上 ,於 60 ℃恒温加热并
不停搅拌 ,形成黄色的溶胶。升温至 80 ℃并继续搅
拌 ,形成浅黄色的透明凝胶。将凝胶在180 ℃左右
加热 ,发生燃烧反应 ,得到蓬松的黄绿色前驱体粉
末。前驱体粉末在1 000 ℃煅烧 2 h。所合成的粉
体为单相钇铝石榴石 ,粉体粒径 100 nm 左右[ 11 ] 。
粉体经 200 MPa 等静压成型 ,由真空烧结制成
样品。烧结温度为 1 650～1 850 ℃,升温速率为
5 ℃/ min ,保温时间 2～30 h ,保温期间的真空度为
10 - 2 Pa。烧结后的样品在 1 450 ℃的空气气氛中退
火 20 h。
1 . 2 　性能测试
样品的体积密度根据 Archimedes 原理采用排
水法测定。用 KYKY2000 型扫描电镜观察样品断
口形貌。用电镜所配备的能谱系统 (L IN K ISIS
3. 00 EDS) 对选定的区域进行定量元素分析。用
J EOL 2010 高分辨透射电镜观察样品的晶界形貌 ,
并进行选区电子衍射分析。用 3101 PC 分光光度
计测定样品的透过率。
2 　结果与讨论
2 . 1 　烧结温度对显微结构的影响
图 1 为不同温度真空烧结 2 h 后 ,样品的断口
扫描电镜照片。随着烧结温度的升高 ,粒径增大 ,从
1 650～1 850 ℃,晶粒大小从 2μm 增大到 4μm ,颗
图 1 　不同温度烧结 2 h 样品的断口形貌的 SEM 照片
Fig. 1 　Scanning elect ron microscope ( SEM) photo2
graphs of f racture surfaces for samples sin2
tered at different temperatures for 2 h
粒的结晶学形态趋于完整 ,气孔减少。
Nd∶YA G陶瓷的相对密度与烧结温度的关系
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示于图 2。1 650 ℃烧结的样品的相对密度为97. 5 %;
相对密度随烧结温度的升高而增大 ,1 750 ℃烧结样
品的相对密度为 99. 5 % ;当烧结温度升高到1 800 ℃
图 2 　相对密度与真空烧结温度之间的关系
Fig. 2 　Dependence of relative density on vacuum sintering
temperatures for 2 h
以上时 ,样品的密度达到理论密度值。
2 . 2 　保温时间对显微结构的影响
图 3 为 1 850 ℃、经不同时间烧结后样品的
断口形貌。随着保温时间的延长 ,致密化程度增
高 ,残余的气孔逐步排出 , 晶粒进一步长大。
1 850 ℃保温 30 h 晶形发育完整且排列致密 ,晶
界平直。
2 . 3 　晶界和晶粒内部化学组成
为了确定样品化学组成的均匀性 ,选择不同位
置 (晶粒内部和晶界) 进行了能谱 (energy dispersive
spect rometer ,EDS)分析 ,见图 4 ,图中的内插图表示
选区的位置。表 1 为 EDS 定量分析结果 ,为了便于
比较 ,表的最后一列给出了 Y3 Al5 O12的理论化学组
成。受检测极限的限制 ,Nd2 O3 未能检测出来。可
以看出 ,晶粒内部和晶界的化学组成没有明显的差
异 ,而且两种不同位置的化学组成与 Y3 Al5 O12的理
论化学组成基本相同 ,表明晶界化学成分没有产生
图 3 　1 850 ℃烧结不同时间后样品的显微结构
Fig. 3 　Microst ructures of samples sintered at 1 850 ℃for different time
明显的偏析。
2 . 4 　透过率
图 5 为在 1 850 ℃的烧结温度下 ,透过率随烧
结时间的变化。随烧结时间的延长 ,显微结构进一
步完善 ,透过率明显升高。
图 6 为 1 850 ℃保温 30 h 的样品在 200～
2 000 nm波段范围内的的透过率曲线 ,测试样品厚
1 mm ,双面抛光。从结构分析可知 :样品基本达到
了理论密度 ,而且晶界平直 ,晶界没有存在杂质相 ,
因此 ,降低了因残余气孔和晶界引起的散射 ,使得材
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Fig. 4 　Nd∶YA G陶瓷晶粒内部和晶界的 EDS 图谱
Fig. 4 　Energy dispersive spect rometer ( EDS) analysis of Nd ∶YA G(ytt rium aluminum garnet) ceramics at inner grain and
grain boundary
表 1 　图 4 中晶粒内部和晶界的成分
Table1　Composition of inner grain and grain boundary in Fig.4 w/ %
Component At inner grain At grainboundary Y3 Al5O12
3
Al2O3 42. 78 41. 15 42. 93
Y2O3 57. 22 58. 85 57. 073 Theoretical composition.
图 5 　在 1 064 nm 的透过率与烧结时间的关系
Fig. 5 　Relationship between the transmittance at 1 064 nm
and sintering time
Thichness of t he samples is 1 mm
料有较高的透过率。从图 5 可知 :在激光工作波段
1 064 nm ,样品厚度为 1 mm ,陶瓷的透过率可达 75 %。
3 　结 　　论
用溶胶 凝胶/ 燃烧合成法制备的 Nd ∶YA G 粉
图 6 　Nd∶YA G陶瓷在 200～2 000 nm 波段的透过率曲线
Fig. 6 　Optical t ransmission spect rum of Nd∶YA G ceramics
at the wavelength of 200 —2 000 nm
Thichness of t he sample is 1 mm
体 ,真空烧结制备了透明陶瓷。烧结材料的相对密
度随烧结温度的升高而增大 ;当烧结温度升高到
1 800 ℃时 ,样品的密度几乎达到理论密度值。在
1 850 ℃的烧结条件下 ,随着保温时间的延长 ,显微
结构进一步优化。烧结时间为 30 h 的样品 ,在激光
工作波段 1 064 nm 的透过率达到 75 %。
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征订《第十二届国际混凝土碱集料反应会议论文集》
混凝土碱集料反应是影响混凝土工程耐久性的重要因素之一。迄今美国已有半数以上的州发生过
碱集料反应破坏 ,加拿大、日本、南非、英国、德国、新西兰、澳大利亚、比利时、冰岛、印度和中国等国家均
先后证实各种混凝土工程遭受到这类破坏。碱集料反应破坏造成的经济损失是十分巨大的 ,因此受到
世界各国专家的高度重视。自 1974 年以来 ,在世界各国已连续举行 12 届国际混凝土碱集料反应会议。
这些会议促进了各国同行之间的信息交流 ,对制定标准和规范、减轻由碱集料反应带来的危害起了重要
的作用。
2004 年 10 月在北京召开的第十二届国际混凝土碱集料反应会议是首次在中国召开的该连届会议
之一 ,支持单位有科技部、建设部、交通部、铁道部、水利部和中国工程院等。参会代表来自 22 个国家和
地区 ,有近 200 人 ,会上交流论文 160 余篇 ,会间中外代表还实地考察了北京地区遭碱集料反应破坏的
结构 ,是一次成功的高水平学术研讨会。
《第十二届国际混凝土碱集料反应会议论文集》(英文版) 由世界图书出版公司北京公司出版 ,收入
论文 164 篇 ,涉及碱集料反应机理 ,碱活性检测及其影响因素 ,破坏案例 ,预防措施 ,诊断、评估、监控 ,修
补及维护等基础理论和重大工程实际问题的最新进展 ,是该领域科研人员、工程技术管理人员的最新专
业参考书。该书共 1300 余页 ,A4 开本 ,分为上、下册 ,原售价 400 元/ 套 ,现售价 360 元/ 套 ,邮费 30 元/
套 ,购买多套还可享受更多折扣的优惠。希望高等院校、研究院所、科技图书馆、工程部门等有关单位积
极购存该书 ,以便促进该领域的科技交流及方便科技工程人员查阅。欲购者请与中国硅酸盐学会国际
部贾少平、蔡可玉联系。
地址 :北京三里河路 11 号 　邮编 　100831 ; 电话 :010 68342024 , 传真 　010 68313364
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